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Durant mon parcours professionnel, j’ai changé cinq fois d’activité. L’étude des systèmes
électroniques microprogrammés a fait l’objet de ma thèse, puis la cristallogenèse de
l’arséniure de gallium m’a occupé pendant 9 ans; je me suis ensuite consacré pendant 9
autresannéesàlacaractérisationoptique,puispendant5ansàlacaractérisationélectriqueen
champ proche; enfin depuis un an j’assure l’animation scientifique du laboratoire de
caractérisation physique «off line». Tous les thèmes de recherche abordés durant ces 25
annéessontorthogonauxetleurprésentationtiendraitaumieuxd’uninventaireàlaPrévert.
J’aidoncprislepartiderenonceràparlerdemathèse(cerenoncements’estfaitsansdouleur






Savoir de quoi on va parler est une chose, reste toutefois à choisir une méthode de
présentation. J’ai évité deux solutions de facilité: le «copié collé» de résultats que nous
avons déjà publiés, ou la présentation de un ou deux points techniquement délicats mais
n’intéressantqu’unnombre limitédespécialistes.J’ai rédigécemémoirecommes’ildevait
êtreluparunjeunescientifiquedevantassurerlapoursuitedestravauxentrepris.
Ce mémoire est scindé pour l’essentiel en deux parties. La première concerne la
caractérisationoptiquedescouchesminces.Jecommencepardécrirel’ellipsométrie,nonpas








est décrit succinctement en insistant sur le rôle essentiel des couches de transition. La
caractérisationparspectrophotométrieinfrarougedescouchesultramincesestunpointfortde
l’activitédenotrelaboratoire;enoutreelleconstituelepivotduprojetdeSNOMinfrarouge





des leviersdansunpotentielanharmoniqueestétablieà l’aidedu théorèmeduviriel.Enfin
une analyse du bruit en champ proche est présentée en prenant comme point de départ le
théorème de fluctuation dissipation. Le reste du chapitre est consacré aux applications du
champ proche électrique à la détection, spatialement résolue, de charges électriques, de
travaux de sortie ou encore de concentrations de porteurs dans le silicium. Pour finir, une
présentation de la mesure spatialement résolue de résistivité par la méthode 4(pointes est
exposée.
Jeconcluraicemémoireenprésentantunprojetdemicroscopeàchampprocheoptique





II  Analyse par ellipsométrie spectroscopique 
II.1  Introduction 
Le développement de nouveaux procédés et l’intégration de nouveaux matériaux pour





L'ellipsométrie (Drude 1888) permet d’obtenir l’épaisseur et la fonction diélectrique des
couches. Cette technique, étant extrêmement sensible à la présence d'une fine couche de
surface, offre la possibilité demesurer l'épaisseur optique de couches ultraminces.Enfin la
spectrophotométrie infrarouge renseigne sur la position des bandes vibrationnelles du
matériau. Adaptée à l’analyse des films minces, cette technique donne accès à des
informationsrelativesauxliaisonschimiques.
Ce chapitre propose une revue de ces techniques de caractérisation. Ces méthodes seront
illustréesparquelquesrésultatsexpérimentauxobtenusparnotrelaboratoire.
II.2  Présentation de l'ellipsométrie 
L'état de polarisation d'une onde électromagnétique plane est décrit par sa matrice de
polarisation ou par son vecteur de Stockes1	
































,où ( )  et ( )  sontdeuxfonctionsaléatoiresdebandeétroite,nousavons:
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. Si 	 = , l'onde est




L'ellipsométrie de Mueller consiste en la mesure des 15 rapports réelsM  [1,2]. La
symétriede reflètecelledumilieuanalysé[3].Parexemple,unéchantillonisotropeetnon
dépolarisant possède la matrice de Mueller creuse, bloc symétrique (1.6). En présence
d’anisotropienaturelleouinduite(parexemplepareffetpiézo(optique)lamatricedeMueller
estpleineetsymétrique.Uneconditionnécessaireetsuffisantepourquel'interactionnesoit
pas dépolarisante est que ( )  













Cette matrice de  × éléments complexes αβ et la matrice de Mueller d'un milieu non
dépolarisantsontreliéesparl'expressionsuivante[5]:

 ( ) ∗ −= ⊗     . (1.3)

Les éléments non diagonaux 	 et 	 traduisent un couplage entre les états p et s. Ce
couplagepeutêtreinduit,parexemple,paruneanisotropiedelafonctiondiélectriqueoupar
une anisotropiemorphologique. L'ellipsométrie généralisée consiste en lamesure des trois
rapportscomplexes[5].





∆ ∆∆ρ ≡ = Ψ ρ ≡ = Ψ ρ ≡ = Ψ . (1.4)
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θ etlamatricedeJones θ s'écrivent:
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 (d'unéchantilloncaractérisédemanièregénéraleparsamatricedeMueller  ;
 (d'unanalyseurd'étatsdepolarisation(AEP).
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par le détecteur (éclairement énergétique). La valeur ( )0S
source correspond à l’exitance
énergétiqueémiseparlasourcelumineuse.
L'ellipsométrie de Mueller utilise quatre états du GEP qui, après avoir été transformés




vitesseangulaire Ω etoùl'AEPestunanalyseurfixe.Notons Ω et lesanglesquefont
lesaxespassantsdupolariseuretdel'analyseuraveclepland'incidence.L’AEPproduitune
ondeplanepolariséerectilignementdont l’éclairementénergétiquepeutêtrecalculé,dansle
cas d’un échantillon non(dépolarisant, en utilisant les relations (1.7), (1.2), (1.3); nous
obtenons3:
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Nous avons supposé que l'onde, d’exitance énergétique
 

	  , générée par la source est
naturelle. Le développement de la relation (1.8)montre que l’éclairement du détecteur est
moduléàlafréquence Ω selon:

 ( ) ( ) ( )       ∝ + α Ω + β Ω . (1.9)

3LeGEPd’unpolariseurparfaitestégalà ( ) ( ) ( ) ( )
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ρ + ρ ρ + ρ + ρ − ρ +  α = β =
ρ + ρ + ρ + ρ + ρ + ρ +
. (1.10)

Afind’obtenir,pourune longueurd'ondedonnée, les trois coefficients complexesρ , 	ρ et
	ρ ,ilestnécessairedemesureraumoinstroiscouples ( )α β selonaumoinstroispositions
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pas d'accéder à tous les éléments de lamatrice deMueller   de l'échantillon. En effet
leursGEPproduisentdesétatslinéairesetleursAEPneproduisentdesprojectionsduvecteur
de Stokes que sur la base des états linéaires. Les éléments  et      = ⋯ 
n'interviennent pas dans la mesure6. Pour accéder à tous les éléments de
 
 , les GEP
doivent être capables de générer des états de polarisation elliptiques et les AEP doivent
pouvoir projeter un vecteur de Stokes sur une base d’états elliptiques. Ceci n’est possible
qu’encombinantuncompensateuravecunanalyseur.Considéronslecasdel'ellipsométrieà
modulationdephaseoù l'AEP (ou leGEP)est constituépar l'associationd'unpolariseuret
d'un compensateur. Nous noterons  et  les angles entre le plan d'incidence et
respectivement l'axe passant du polariseur et l'axe rapide du compensateur. En notant δ le
déphasage introduit par le compensateur et ( )S source









( ) ( ) ( ) ( ) ( )
( ) ( ) ( ) ( ) ( )
( ) ( )
1
2 2 2 2 2 2











    	
	






     
     
 
δ δ





4Uneautremanièredeprocéderconsisteàprojeterl’étatdepolarisation    	 ⋅ ⋅M GEP

surunétatorthogonal










Siledéphasageestmoduléselon ( ) ( ) δ Ω   etsil’AEPestunanalyseur,l'expressionde
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
En choisissant l’amplitude 0 de modulation de sorte que ( )0 0 0J = , l’expression (1.14)
prendlaformestandardsuivante:

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
Enpratiquelepolariseuretlecompensateursonttoujourssolidarisésdesorteque /4M P π− = .
Enutilisantdiversesconfigurationsdesangles A etM ,ilestpossibled’obtenirlesquantités
définiesdansletableauci(dessous:

 A  M  mesures
ConfigurationI 0 0  Indépendantede
l’échantillon
ConfigurationII / 4π  0  ( ) ( )2tan ,sin 2 Ψ 
ConfigurationIII / 4π  / 4π−  ( ) ( )sin ,cos 2 Ψ 

Quelquesoitlemontageutilisé(ellipsomètreàpolariseurtournant,àanalyseurtournantouà
modulation de phase), lamesure est insensible à l’exitance énergétique de la source. Ceci
constitueungrosavantageparrapportàlaspectrophotométriequinécessitelamesured’une
ligne de base pour corriger la mesure de la réflectivité
2
, ,p s p sR r≡ de l’évolution de
l’exitance ( )( )0S source λ de la source. Cette exitance dépend entre autres du temps et de la
longueurd’ondeλ .Néanmoins, par rapport à la présentation idéaliséequenousvenonsde
faire,lesellipsomètressouffrentd’uncertainnombred’imperfections.
II.3 Analyse de l’ellipsomètre imparfait 
Lesellipsomètressontsujetsàdenombreuxdéfautsquenousallonsbrièvementanalyseren
remontantlachaînedemesuredudétecteuràlasourcelumineuse.
Ledétecteurconvertit l’éclairementénergétique ( )  enuncourantélectrique ( )  .
Idéalement nous devrions avoir un courant généré proportionnel à ( )  ; en réalité le

7NousutilisonslesdéveloppementsensériedeFouriersuivants:
( )  
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Ω = + Ω∑   et ( ) ( ) 
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réponse dépendant de la fréquence de modulation. Dans ces conditions, l’expression d’un
GEPconsistantenunanalyseurs’écritenincluantledétecteur:

 ( ) ( ) ( )0 1 2 0
  	    −
 	 	 	 ⋅ ⋅ ⋅   R M R  (1.17)

La relation (1.17) montre que seul l’ellipsomètre à analyseur tournant est sensible à une
variationde la réponse dudétecteur en fonctionde l’état depolarisation.Cettedépendance
crée une modulation supplémentaire de ( )  et introduit une composante harmonique de
fréquence 4 m	 dansl’expressionde ( )  .Legaincomplexedudétecteur(etdelachaînede
mesure)dépendde la fréquence.Enpratiqueseul l’ellipsomètreàmodulationdephase,qui
mesuredescomposantesdusignalà e	 età 2 e	 ,estsensibleàcettedépendancequipeutêtre
corrigée par une méthode de calibrage appropriée [6]. Enfin la non(linéarité du détecteur
nécessite un traitement spécial, elle peut être corrigée après un calibrage de la réponse du
détecteurenfonctiondel’exitance[7].
Les GEP et AEP sont également imparfaits; par exemple les états propres d’un
polariseur sont généralement très légèrement elliptiques. Les angles P , A ,M repérant les
axes propres par rapport au plan d’incidence sont entachés d’erreurs. L’alignement optique
desélémentsest imparfait…Danslecasd’unellipsomètreàpolariseur tournantcesdéfauts
introduisent une erreur ( )Aδ antisymétrique par rapport à la position angulaire de
l’analyseur. Une manière de s’affranchir de ces défauts est d’effectuer la moyenne
( ) ( )( ) 2A A+ −  [7,8].LesAEPetGEPpeuventaussi êtrenon(achromatiquescomme,par
exemple,lescompensateurs.Cesélémentsnécessitentuncalibrageparticulier(voir§II.7).
La source de lumière peut être partiellement polarisée; dans ces conditions, son
vecteurdeStokesestlasommed’unecomposantenaturelleetelliptique.Nousavons:

 ( ) ( ) ( )
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       
α β
∝ + + + α + Ω + β + Ω + Ω + Ωɶ ɶ ɶ ɶ ⋯ ⋯  (1.19)

Il est possible de caractériser les composantes réduites ( )	
ɶ et ( )	
ɶ en fonction de la
longueurd’ondeetdecorrigerlescoefficientsdeFouriermesurés[7].
II.4 Analyse des données 
Un des problèmes majeurs de l’ellipsométrie est que cette technique ne fournit pas
directement des informations utiles pour le physicien ou le technologue. L’extraction des
quantités pertinentes, telles que l’épaisseur des couches ou leur indice, nécessite une
modélisationdel’interactionentrel’ondeélectromagnétiqueetlemilieuanalysé.Lemodèle




et modélisées. Les données ellipsométriques peuvent être acquises en fonction de l’angle
d’incidence ou de la longueur d’onde. Par exemple si les données expérimentales ont été
acquisesparunellipsomètre spectroscopiqueàpolariseur (ouanalyseur) tournant, lecritère
2χ s’écritpourunnombre  demesures:

 ( )( ) ( )( ) ( )( ) ( )( )   !  !


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   χ = Ψ λ − Ψ λ + ∆ λ − ∆ λ   




L’obtention d’un facteur de qualité 2χ très faible est une condition nécessaire mais non
suffisante pour que la solution soit physiquement pertinente. Les paramètres du modèle
doiventégalementêtredécorrélés.Autrementditlamatricedecorrélation

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 (1.21)

doit,idéalement,êtreégaleàlamatriceunité(     = δ )
8.
Engénérallemilieupeutêtremodéliséparunsystèmestratifiéconstituédecouchesisotropes
d'épaisseur  et d'indice complexe $$     = − ≡ ε . Les épaisseurs optiques    des
couches sont supposées très inférieures à la longueur de cohérence de l’onde
électromagnétique. Cette condition n’étant généralement pas respectée par le substrat, on
élimine la réflexion sur sa face arrière. Lorsque le substrat est transparent et qu’aucun
traitement ne permet de s’affranchir de la réflexion sur sa face arrière, on doit traiter un
problème d’interférence d’un système d’ondes comprenant des composantes cohérentes et
incohérentes.
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où ( ) 
 	
  + sont lescoefficientsdeFresnel
9à l'interfaceséparant lesmilieux et  + etoù  
et $ sont respectivement l'épaisseur et l'indice de la i
ème couche. L'angle θ est donné par
l'invariant de Descartes   $   θ = θ où θ est l'angle d'incidence.  et $ sont
respectivementl'indiceréeldumilieuambiantetl'indicedusubstrat.
Dans l’expression (1.22) les termes exponentiels ( )exp 2 ij− Φ rendent compte du jeu
d’interférenceetdel’atténuationdesondesdanslamulticouche.Ilestessentieldenoterque
pour le calcul de ρ seules les épaisseurs optiques    des couches interviennent. Cela
introduitunecorrélationentrel’extractiondel’épaisseurphysiqueetcelledel’indiceoptique.
Cette corrélation est d’autant plus importante que les épaisseurs optiques des couches sont

8Enpratique,ontolèredesvaleursaussiimportantesque± 0,95pourlesélémentsnon(diagonaux.
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faibles. Une manière de décorréler ces quantités est de faire, dans le cas d’une couche
moyennement épaisse ( %%& > ) et dispersive, une mesure sur une bande spectrale














La relation (1.23) s’inverse et permet d’obtenir la permittivité 2$ε du substrat sous la forme
classiquesuivante:

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
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Silesubstratesttransparent, ρɶ estréeletdanscecas 0= ou=π etρɶ estréel.
Engénéral lasurfacedusubstratestperturbéeparunefinecouchedetransitiond’épaisseur
1d et de permittivité relative $ε . Lorsque d <<λ , le développement, au premier ordre en
1 /d λ ,durapport 	  ρ = conduitàlaformuleclassiquedeDrude11[9]:

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  ε εpi ε − ε ε − ε θ θ
 ρ ≈ ρ +    λ ε ε − ε ε − ε θ  
ɶ . (1.25)
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$ $ $ $ $  
  pi ε  ε − ε ε − ε ε θ θ  δΨ = − Ψ +      λ ε ε − ε λε − ε θ     
ɶ . (1.27)

La relation (1.26) montre la grande sensibilité de l’angle ellipsométrique à la présence
d’une couche trèsmince lorsque lamesure est effectuée auvoisinagede l’angledepseudo










est indépendant de l’angle d’incidence. Des mesures à angle d’incidence variable ne
permettentdoncpasdedécorrélerl’indicedel’épaisseur.

10Lesgapsdescorpstransparentssesituentdansl’ultraviolet( %)&λ < ).
11Enellipsométrieinfrarougel’usageestd’utiliserladensitéoptique définiedelamanièresuivante:
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 ε + ε ε − ε ε − εΨ ≈ pi
λ ε ε − ε
. (1.30)

Le rapport  des relations (1.29) et (1.30) est indépendant de l’épaisseur de la couche et
conduitàl’équationpolynomialesuivante:

 ( ) ( ) ( )2 2 22 2 1 2 2 2 1 2 2 2 23 1 1 4 1 1 0$ $ $ $ $ $ $ $ $ $ $      + ε − + ε ε + + ε − ε − + ε ε + ε + ε + ε − ε =          (1.31)

qui permet de déterminer la permittivité d’une couche mince sans avoir à en connaître
l’épaisseur.

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réelle  del'indicedelacouches'annule.Laréflectivité  tendversl'unité.Ainsi,seulela
composantepduchampélectriqueestefficacepourlamesureducoefficientd'absorptionde
lacouche.Lavaleurde ( ) Ψ ≈ 	 passeparunminimumlorsque  = .
II.5 Fonctions diélectriques 
La mise en œuvre de l'extraction des données telle qu'elle a été présentée précédemment
(§II.4), nécessite des lois permettant le calcul des fonctions diélectriques ( )$ε ω .
L’interaction entre l’onde électromagnétique et la matière est entièrement décrite par la
susceptibilité ( ) ( ) ( )′ ′′χ ω = χ ω − χ ω . La causalité impose que ( )′χ ω soit la transformée de

























′′ ′ ′ ′χ ω χ ω
′ ′ ′′ ′χ ω = ω χ ω = − ω
′ ′pi ω − ω pi ω − ω∫ ∫  . (1.34)

Enutilisantlasymétriehermitique ( ) ( )∗χ −ω = χ ω ,lapartieréelleetlapartieimaginairedela
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′ ′′ ′ ′ ′ω ε ω ω ε ω − σ
′ ′ ′′ ′ε ω = + ω ε ω = − ω +
′ ′pi pi ωεω − ω ω − ω∫ ∫  . (1.35)

Larelation(1.35)permetd'obtenirlaconstantediélectrique ( )ε souslaformesuivante:





∞ ′′ ′ε ω





La fonction ( )$′′ε ω est reliée au processus de dissipation.Elle se présente sous la forme de
bandes d'absorption localisées autour de fréquences ω . Chacune de ces fréquences
correspond à la mise en résonance, par l'onde électromagnétique, d'un mode résonnant
particulier(excitationdesmodesvibrationmoléculairedansl'IR,transitioninteretintrabande
dans l'UV et le visible…). Pour une fréquence de l'onde électromagnétique située loin des

















′ε ω = ε +
ω − ω∑ . (1.37)

Dans la relation (1.37), la sommation s'effectue uniquement sur lesbandesd'absorption les
plus proches. Le terme
∞

































Fig. II41: Représentation de l’indice de réfraction de
différentessilicesélaboréesauLETI.L’indiceaétéobtenu
parellipsométriespectroscopique.Lacourburepositivede
la courbe de dispersion dans le proche UV est due aux
transitionsbandedevalence'bandedeconduction.Cette
absorptionestmodéliséepardeuxoscillateursplacésdans
l’UV à 1 18%+ ≈ et à 2 11%+ ≈ . La courbure
négativedelaloidedispersiondansleprocheIRestdue
aux vibrationsmoléculaires de la silice.Cetteabsorption
est modélisée par un oscillateur placé dans l’IR à








Près des bandes d'absorption ou dans celles(ci, la connaissance du mode d'interaction est
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ω − ω Γ ω
ε ω = ε + = ε + −
ω − ω + Γ ω ω − ω + Γ ω ω − ω + Γ ω∑ ∑ ∑ . (1.38)

Dans la relation (1.38), ω représente la fréquence de résonance,  est relié à la force de
l'oscillateuret Γ estlecoefficientd'amortissementdui
èmeoscillateur.
Lorsque l'onde électromagnétique interagit avec un plasma, les porteurs libres sont excités.
Dansl'hypothèsedutempsderelaxation,laconductivité ( )σ ω s'écrit:














où  est le nombre de porteurs par unité de volume,∗ leur masse effective et τ la




























La fréquence plasma 	ω dépend de la concentration de porteurs libres et de leurmasse
effective∗ .Dans le silicium dopé la fréquence plasma se situe dans l'IR. La formule de
Drudepermetdedécrirelecomportementgénéraldelapermittivitédanslalimiteoù λ → .





















où  estladensitéélectroniquedumatériauetoù  estlamassedel'électron.Enpratique






forces ( ) ω sontdistribuéesselonunedistributiongaussiennecentréeautourde ω avecunécartquadratique
σ .Danscesconditionsnousavons: ( )


.   









 ′ω − ω
  ′ε ω = − ω
  ′pi ω − ω + ω Γ
 ∫σ σ .







′ ′′ ′ ′ω ε ω ω = ω∫ .
HDR:F.Bertin
 (13( 
Dans un semi(conducteur non dopé l’absorption est causée par les transitions












où ( )0    # = ω − ⋅
   
représente le potentiel vecteur de l’onde électromagnétique plane
dontl’étatdepolarisationestfixéparlevecteurunitaire 0






	" dans l’expression (1.42) peut être traité comme une perturbation. Dans un semi(
conducteur à gap direct, l’application de la règle d’or de Fermi conduit à l’expression
classiquesuivante[10]:

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′′ε ω = ⋅ δ − − ω


















où nous avons noté  " $ $  

et  "    

les parties périodiques des fonctions de Bloch d’un
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 définispar ( ) 0    $    ∇ − =
 
,l’absorptionestexaltée.
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16Dans un semi(conducteur, le coefficient d’absorption &α s’écrit ( )
1 2
&   α ∝ − . La plupart du temps
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Pour modéliser la permittivité de semi(conducteurs nous pouvons utiliser une somme
d’oscillateursenplaçantleurrésonanceauxpointscritiques.Pourdesphotonsd’énergie ωℏ 
prochedecelle   dugap,l’absorptionestdécriteparuneloideTauc.Nousavons:


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Fig. II42:Exemplede lapermittivitémesuréeparES surdes semi'conducteursCd1'xMnxTepourx=0,0,19,
0,41, 0,79. Les points expérimentaux ont été obtenus en utilisant la formule d’inversion (1.24). Les courbes
théoriquesontétéobtenuesenajustantlesparamètresd’uneloid’oscillateurstronqués(1.48).Lesvaleursdu




critique. Aujourd’hui le modèle le plus utilisé est celui de Tauc(Lorentz 17 [12] où
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′ ′ ′ε = ε ∞ +




nombreux matériaux amorphes tels que a(Si, Si3N4, HfO2, a(C. En particulier nous avons























(le Ge2Sb2Te5 est un matériau dit à changement de phase
utilisé pour le stockage de l’information). Les mesures ont
été faites sous un flux d’argon sur une structure ZnS'SiO2/
Ge2Sb2Te5/ ZnS'SiO2/Si. Le calcul de la permittivité du
Ge2Sb2Te5prendencompte l’évolutionavec la température
de la permittivité du ZnS'SiO2 et du silicium (les pics de




Enfin nous avons souvent à traiter des couches constituées de plusieurs phases.
Lorsquelesdimensionscaractéristiquesdes inclusionssontfaiblesparrapportà la longueur
d’ondeetsi les inclusionsnesontpasspatialementorganisées, ilestpossibledecalculer la
permittivitédumilieucompositeà l’aided’uneloidemélange.Si lemilieuestcomposéde
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ε − ε ε − ε ε − ε
= +
ε + ε ε + ε ε + ε
 (1.51)

oùlapermittivité$ε peutêtreégalesoità1(loideLorentz(Lorenz),soità$ε ouà$"ε (loide
Maxwell(Garnett), soit à $ε (loi de Bruggeman). Ces lois peuvent être utilisées pour
modéliser la rugosité de surfaceoud’interface [15], pour étudier des inclusionsdenodules
dans des couches d’oxydes minces [16], pour modéliser les couches poreuses [17] ou
possédantungradientd’indice[7].
II.6 Réflectivité spéculaire de rayons X 
Lamesureindépendantedel’épaisseur etde l’indice ( ) λ d’unecouchetransparentepar
ellipsométriespectroscopiqueestdélicate.Eneffet etlacomposantecontinuede ( ) λ sont
fortement corrélées. La réflectivité spéculaire de rayons X (RSRX) est une technique qui
permet d’obtenir l’épaisseur de couches de matériaux non nécessairement optiquement
transparents.Laraisonenestque,dansledomainedesrayonsX,l’indice 1$ = −δ− β des





corps est très proche de l’unité (voir §II.5) et que, grâce à la petitesse deβ , les ondes
pénètrent profondément dans lematériau. Le fait de travailler avec des indices proches de
l'unitéimposed'utiliserdesanglesd'incidence θ rasants.Pourdesraisonsdecommoditéon
préfèreparlerd'angled'attaqueϕ où ϕ ≡ pi − θ .Ladensitéélectroniqued'unsolideétant
toujours supérieure à celle de l'air (  */δ < δ ), il existeun angle critique19 */ϕ ≈ δ 
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pi ϕ  ϕ = δ + δ − δ δ + δ δ − δ ϕ >> ϕ  λϕ   
 (1.52)

où  et   = − δ sontrespectivementl'épaisseuretl'indicederéfractiondelacoucheetoù
  = − δ est l'indice de réfraction du substrat. La Fig. II(4 montre le diagramme de
réflectivité ( ) ϕ obtenu sur une couche de SiON, de 21nm d’épaisseur, déposée sur un
substratdesilicium.L'expression(1.52)montreque:
 ( le contraste des franges d'interférence est proportionnel au contraste des densités
électroniques de la couche et du substrat. En particulier le silicium et l'oxyde de silicium
possèdentdesdensitésélectroniquestrèsproches,cequiconduitàdesfrangespeucontrastées.
 ( l'écart angulaire∆ϕ entre deux maxima de la réflectivité normalisée 
 ≡ ϕɶ est









aux interfaces.En incidence rasante, l’équationdepropagationdesondepet sdégénèreen
une équation de Helmholtz. Pour divers profils d’indice, la résolution de l’équation de
Helmholtzpermetd’obteniruneformeanalytiquedelaréflectivité[18].Atitred’exemple,le
profil ( ) ( )( )    !  *  * '+ +δ = − − δ − β + est susceptible d’un traitement analytique
complet[19];nousobtenons:
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Appliquéeauprofilstandard20 ( ) ( )( ) 4   * *+δ = δ + σ ,l'approximationdeBornconduità
l'expressionsuivantedelaréflectivité:































Fig. II44: Exemple d’un diagramme de réflectivité
spéculairederayonsX(RSRX)obtenusurlastructure
SiON (21nm)/Si.La raie+α (0,154nm)ducuivrea
été utilisée. La structure a été résolue en rajoutant




La couche de transition crée une adaptation d'impédance qui diminue notablement la
réflectivitéetced'autantplusquel'extensionspatialedecettecoucheestimportante.Lorsque
leszonesd’extensionspatialesonttropimportantes,lesinterfrangesnesontplusmesurables.
L’ellipsométrie spectroscopique (ES) et la réflectivité spéculaire de rayons X ne sont pas
sensibles de la même manière à la présence d’une couche de transition. Ceci est dû à la
différencedeslongueursd’ondeutilisées(del’ordredudixièmedenanomètreenRSRXetde
l’ordredequelquescentainesdenanomètrespourl’ES)etaufaitquelaRSRXestsensibleà
la densité électronique, alors que l’ellipsométrie est sensible à l’indice de la couche. La
couchedetransitionpeutêtredueàlaprésencederugosité[18],d’uneoxydationdelasurface,
d’une couche de «pollution». Pour la mesure de l’indice de réfraction ( ) λ par ES de
couches transparentesetdont l’épaisseur est faible ( 10%& < ), lavaleurde mesurée
parRSRXpermetd’obtenir ( ) λ sansambiguïté[21,22].
II.7 Analyse de couches minces dans le spectre visible 
Nous avons utilisé l’ES pour de multiples applications couvrant les domaines de la
métallurgie,del’optroniqueetdelamicroélectronique.Nousproposonsunebrèverevuedes
résultats obtenus. Souvent ces études ont nécessité la mise en place d’instrumentations
spécifiquesquenousnedécrironspas.

 Analyse de couches minces sur substrats absorbants: en optronique la
connaissance des indices de réfraction est nécessaire pour la synthèse et la réalisation de
filtres optiques à gradient d’indice (filtre rugate) [7] ou réalisés par des empilements de
couchespossédantalternativementunhautetunbas indice.Dans ce cadrenousavons tout

20Lafonction ( )4 * estdéfinieselon: ( ) ( )  4  /   
−∞
 − − + = −  σ σ pi σ   ∫
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permet de mesurer une propriété importante de ces matériaux à savoir l’évolution de leur
permittivité en fonction de la température [14] (voir II.5). Dans le cadre de projets variés




par ES à polariseur (ou analyseur) tournant des propriétés optiques d’une couche mince
transparentesurunsubstrattransparentestdélicate.Eneffet,danscesconditions, 1  ≈ 
etlamesureestpeusensibleàunécartδ .Demanièreàoptimiserlasensibilitéàlamesure
de l’angle , ilestnécessairedemesurer   .Ceciestpossibleen introduisantdans le
GEP (ou dans l’AEP) un prisme deFresnel (Fig. II(5) qui introduit un déphasage 56δ ≈ 
entrelescomposantespetsdufaisceauincident(ouréfléchi).


















 θ  δ = δ − δ = θ −   θ λ 

Fig. II(5: Schéma de principe d’un prisme de
Fresnel. Quatre réflexions totales génèrent une
différence de phase 2	 δ = δ −δ ≈ π entre les
composantespet sde l’ondeélectromagnétique.
Pour un prisme en silice (BK7), 2δ ≈ π pour








Ellipsométrie porosimétrique (EP): Nous avons également utilisé l’ES pour la
mesuredeporosité dematériauxde faible constantediélectrique [17].Plus spécifiquement,
l’ellipsométrie porosimétrique (EP) mesure l’évolution de la permittivité d’une couche
poreuse en fonction de la pression partielle d’un solvant (éthanol, alcool isopropylique,
méthanol, toluène). Pour chaque pression partielle    , l’application d’une loi demélange
permetlecalculdeladensitévolumiquedesolvantadsorbédanslespores.Lamesuredela
permittivité de la couche en fin d’adsorption sous pression de vapeur saturante permet
d’obtenirladensitévolumiquedeporositéouverte.Lapremièremesure,effectuéesousvide,
permetsilapermittivitédusqueletteestconnue,d’extraireladensitévolumiquedeporosité
totale (ouverte et fermée). Pour des matériaux mésoporeux (dont les rayons de pore sont
supérieursà1nm),l’applicationdelaloideKelvin21permetd’obtenirladistributiondetaille
desporesselonlaprocéduredécritedanslaréférence[17].Lacinétiquederemplissageetde




21Le rayon de courburemoyen
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II.8 Analyse des couches minces dans l'infrarouge 
La spectroscopie IR est une méthode de caractérisation physico(chimique des modes de
vibration. Cette technique utilise un spectrophotomètre à transformée de Fourier (FTIR).
L'analyse des couches ultraminces nécessite d'exalter leur influence sur les coefficients de
réflexion 	  ou sur les réflectivités 	  . A cette fin plusieurs configurations peuvent être
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 = et le coefficient d'absorption de la couche se déduit de la relation (1.33); nous
obtenons:
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Fig. II46: En ATR, la face inférieure d'un prisme est
éclairée avec un angle d'incidence supérieur à l'angle
critique ( )   θ = de manière à éviter une




 ( )	* * dans la cavité formée par la base du
prisme et la surface du substrat. Les composantes et
 du champ électrique subissent des amplifications
( )









22Cette relation s'obtient facilement en remplaçant ( )  et ( )  par 0 dans les relations (1.15) que l'on
portedansl'expressiondel'exitance(1.14).
23 L’expression de ( )	* * est obtenue par la résolution des équations de Maxwell dans la structure















=   λ θ ε 
. (1.58)

Cette configuration est adaptée à l'analyse de couches minces absorbantes sur un substrat
transparent(siliciumpeudopé)[26].Enparticulierl'ATResttrèsbienadaptéàl'analysedes
matériauxàhautepermittivitédiélectrique(HfO2,Al2O3,Y2O3,SrTiO2)déposéssurSi(Fig.
II(7). Grâce à sa sensibilité à la présence de SiO2 et/ou de liaisons Si(H, l'ATR peut être
utilisé pour l'analyse de la préparation de surface du silicium [27]. L’analyse de couches





















Nombre d'onde (cm-1) 
Fig. II47: Spectres d’absorbance de couches HfO2
déposéesparALCVDavantet après recuit à 700°C.
L’épaisseurdescouchesestégaleàenviron3nm.La
modificationradicaledelaformedupicd’absorbance

















































































Fig. II48:Indicederéfraction ( )$ λ dutitane(A)etdel’aluminium(B)obtenuparES.Lesrésultatsdansla
bandespectrale0,25Lm'1,7Lmontétéacquisàl’aided’unellipsomètreUV'VIS'PIRàpolariseurtournant.
La bande spectrale 1,7Lm'15Lm a été obtenue à l’aide d’un ellipsomètre IR à analyseur tournant. Les
indiceseffectifsontétéobtenusenappliquant larelation(1.24).L’effetBerremanse traduitparunebosseà
11Lmdel’indicedel’aluminium( ( )11 0
 
* =$ %)&ε ≈ ).

Le silicium étant transparent au(delà de son gap indirect ( 1%+≈ ), la réflexion de la face





Aujourd’hui la plupart desméthodes de caractérisation optique présentées dans ce chapitre
sont devenues des techniques de routine. Opérant pour la plupart en salle blanche, ces
techniquespermettentlecontrôleetl’optimisationdesprocédésmisenœuvreenoptronique
etenmicroélectronique.Cecidit, il resteencoreunchampderecherche importantpources
techniques avec, par exemple, le développement de la scattérométrie, de l’ellipsométrie de
Mueller,ouencored’ellipsomètresopérantdans l’ultraviolet.Touscesoutilspossèdentune
résolution spatiale intrinsèque fixée par le critère de Rayleigh. Aujourd’hui les différentes
techniques de microscopie à champ proche optique offrent une solution élégante (mais
difficile de mise en œuvre) pour atteindre une résolution spatiale compatible avec celle
























































































III Analyse locale de propriétés électriques en champ 
proche 
III.1  Introduction 
Aujourd'hui, les besoins de la microélectronique en outils de caractérisation électrique,
résolusspatialement,concernentlamesuredeladensitédedopants,delarésistivité,dutravail
desortie,dechargespiégées,decourantsdefuite...Lamaîtrisedecesoutilsposedesdéfis
dont certains sont clairement identifiésdans la feuille de routede lamicroélectronique [1].




académiques. En particulier la détection de charges par EFM s'est effectuée à l'ESRF en
collaborationavecJ.ChevrieretF.Comin,lamesuredutauxdedopageparnanospreading
résistance(SSRM)a impliquéF.HouzetduLGEPetP.Eybendel'IMEC,lesétudessur la
mesure capacitive locale (SCM)ont été conduites avec le concours deB.Gautier et deG.
Brémond du LPM, enfin lamesure de travaux de sortie a également étémenée de concert
avecA.BsiessydeSPINTECetP.GirardduLAIN.
L'AFMconstitue avant tout une prouesse technique, basée sur la possibilité de réaliser des
microcapteurs de force, dont on mesure et contrôle les déplacements avec une résolution
inférieureà l'Angstrom.Lapossibilitéd'améliorer lesperformancesdecesmicrocapteurs, à
l'aidedefaisceauxd'ionsfocalisés(FIB),estunevoietrèsprometteuse.Desleviersetpointes
usinés par FIB sont depuis deux ans testés enmilieu fluide par l'équipe de J. P. Aimé au
CPMOH.Nousmontreronsrapidementquelquesexemplesderéalisation[2].
Une bonne maîtrise de l'AFM demande aussi une bonne compréhension des mécanismes,
parfois subtils, de l'interaction, en régime statique et dynamique, entre une pointe et une
surface.Cetteréflexionadonnélieuàquatrenotestechniquesconsacréesrespectivement(i)à
l'analyse de l'oscillateur en régime linéaire et non linéaire [3], (ii) à l'étude des leviers en
régimestatique[4],(iii)àl'étudedesleviersenrégimedynamique[5],(iv)àl'amortissement
hydrodynamique des leviers [5]. Cette réflexion a également alimenté un cours de
microscopie à force atomique dispensé en master recherche [6]. Aussi avant d'exposer les
résultatsspécifiquesauchampprocheélectrique,nouscommenceronsparunrésumésuccinct
dusoclethéoriquecommunàtouteslestechniquesdechampproche.
III.2 Présentation de la microscopie à force atomique 
III.2.1. Système pointe-surface : régime statique 
Contrairementà lamicroscopieàeffet tunnel(STM), l’AFMpermetdetravaillerà l’airsur
deséchantillonspouvantêtreélectriquementisolants.Lecœurdel'AFMestunemicrobalance
(Fig. III(1 B) consistant en un levier, symbolisé par un ressort de raideur , sensible aux
forces d’interaction -

, attractives ou répulsives, agissant entre l’apex d’une pointe et la
surfaced’unéchantillon.
Les leviers sont réalisés en silicium ou en nitrure de silicium en utilisant lesméthodes de
fabrication collective de la microélectronique; ils peuvent être de forme triangulaire ou
rectangulaire(Fig. III(1A),leursconstantesderaideur24 sontcomprisesentre0.1Nm(1et

24Pour un levier rectangulaire de longueur  , de largeur. , d'épaisseur et de module d'Young , nous

















Fig. III(1: (A) Image obtenue parmicroscopie électronique à balayage (MEB) d'un levier; (B) Principe du
capteurdeforceutiliséenAFM;(C)ImageMEBd'unepointe.

Afin de décrire le comportement statique du levier, considérons l'énergie/ du système
pointe(levier./ est la somme de l'énergie élastique / de la déformation élastique du
levier et de l'énergie / d'interaction entre la pointe et la surface. L'énergie élastique est
égale à   /  * *= − , où * serait la position de l'apex de la pointe en l'absence
d'interaction (Fig. III(2 C). Le potentiel / qui est répulsif puis attractif passe par un
minimumàunedistance* = σ delasurfacedel'échantillon.Enl'absencedeforcederappel,
la pointe occuperait ce minimum et possèderait l'énergie "/ de liaison pointe(surface.
L'énergied'adhérence  "/ /= − est cellenécessairepour romprecette liaison.Selon la
valeurde la cote * , l'énergie/ peut posséder1ou 2minimums * , * avec  * *> (Fig.
III(2 A). Lorsque le levier se rapproche de la surface, la pointe occupe le minimum * .
En * *α= lapointesubituneinstabilitémécaniqueetsautedansleminimum * danslequel
elle reste bloquée. Simaintenant on éloigne le levier de la surface, la pointe reste dans le
minimumstable * jusqu'aupoint * *β= oùunenouvelleinstabilitémécaniquelafaitsauter
dans leminimum * .Ainsi lors d'unmouvement vertical de va(et(vient du levier la pointe
possède unmouvement hystérétique (Fig. III(2 B). Les lieux *α et *β où se produisent les
instabilitésmécaniques,sontdéterminésparlesrelations:
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qui relie l'intensitéde *- à laprofondeurdepénétrationδ de lapointedans lematériau.
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Fig. III(2:(A)Exempleducalculdupotentiel / enfonctiondeladistance * .Lepotentield'interactionest
du type Lennart'Jones avec %&+"/ = ,
0%>& = , 





de raideur très importante. Dans le champ de potentiel attractif, lorsque la pointe est très
prochedelasurface,seull'apexdelapointecontribueàl'interaction.Danscesconditions,la
forced'interactionattractiveentrelapointeetlasurface,supposéeplane,peutêtrecalculéeà
l'aide de l'approximation de Deryaguin qui, pour une interaction de type
vanderWaals 3$// ) = − ,conduitàl'expressionsuivantedelaforce:









La constante de Hamaker  dépend de la densité d'atomes  de la pointe et  de
l'échantillon.Dans l'air ≈ 10(19J, cette valeur dépend peu de la nature desmatériaux en
interaction. L'expression (2.3) est très souvent utilisée comme forcemodèle enAFM.Pour
unedistance %& ≈ etunrayondepointe %& = ,l'intensitédelaforcedevander
Waalsestégaleà0,2nN.Unlevierpossédantuneconstantederaideur 0%>& = subirait
une flexion de 0,02nm qui n'est pas mesurable. L'alternative est de travailler en régime
dynamique.
III.2.2. Système pointe-surface : régime dynamique 
L'instabilité mécanique empêche de sonder de manière statique le potentiel attractif. Une

























où χɶ estlaracinedel'équation:  !   χ χ + =ɶ ɶ .
En présence d'amortissement et d'une force d'interaction pointe(surface, la résolution de
l'équationdynamiquedu levierpeutêtreassimiléeàcelled'unoscillateurharmoniqueplacé
dans un champ de force extérieur - . L'oscillateur harmonique possède une constante de
raideur égaleàlacelledulevieretunemasseeffective25 
   .
∗
= ρ χɶ .Supposonsqueles
pertespardissipationsoientcompenséesàl'aided'unmécanismederégulationquifournit,par
excitation forcée, de l'énergie au levier afin de maintenir son amplitude de vibration 
constante.Danscemodedefonctionnement,nommémodenoncontact,lelevieragitcomme
un oscillateur autoentretenu lorsque le gain complexe de la boucle fermée est égal à 1.En













+ ω = ω =ɺɺ . (2.5)

Le calcul de la fréquence propre ω de l'oscillateur non(linéaire (2.5) est classique en
mécanique.Cecalculpeutêtreconsidérablementsimplifiélorsquelecoefficientdequalité0 










ω − ω = ⋅  (2.6)

où - *⋅ représente le viriel


















nul27 . Ainsi, au premier ordre, nous ne sommes sensibles qu'au gradient  de la force

25Pourlemodefondamentalnousavons[5]: 
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27Ladistance estdéterminéepar l'équationd'équilibre ( ) ( )  *  - − + = .Enpratique,pouréviter les




d'interaction. Un potentiel attractif (  > ) diminue la fréquence propre alors qu'un
potentielrépulsif(  < )augmentelafréquencepropredevibrationdulevier.

Un deuxième mode dynamique, nommémode oscillant, consiste à imposer au levier un
mouvementd'oscillationforcéeenappliquantàlapointeuneforced'excitation  , ω .Le
mouvementdelapointepeutêtredécritparl’équationdynamique

 ?     * * * ,  -  *+ + = ω + +ɺɺ ɺ  (2.8)

où nous supposons que la dissipation du levier peut être décrite par des forces de
frottement   *  *
∗
− ≡ − γɺ ɺ proportionnelles à la vitesse *ɺ de la pointe. A chaque canal de
dissipationestassociéuncoefficientdefrottement  .Ennotant  lecoefficientdefriction
induit par les forces de frottement hydrodynamique (voir §III.2.4) et  le coefficient de
frictionassociéàl'interaction,nousavons    = + .
Pour des coefficients de qualité importants ( 0 > ) le mouvement ( )*  de la pointe reste
harmonique.Dans ces conditions nous avons ( )*  = ω − ϕ où le déphasageϕ est induit
parladissipation.L'applicationduthéorèmeduviriel28àl'oscillateurpermetd'obtenir:





























γ ϕ = +ω γ 
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Dans l'approximation des faibles amplitudes, la courbe de résonance (2.11) est celle d'un
oscillateurlinéairedontlafréquencederésonanceestdonnéeparl'expression(2.7).Dansun
potentiel d'interaction général, pour une fréquence d'excitation ω donnée, l'équation
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de la surface,de lesdiscriminerdes forcesdevanderWaals.Ladistancemoyennepointe(
surface ne satisfait plus la condition  << ; dans ces conditions le cône de la pointe
ainsi que le levier participent à l'interaction rendant le calcul de la force électrique délicat.
Lorsqu'unedifférencedepotentielextérieur 1 estappliquéeentrelapointeetlasurface,il













= +  ∂ 
. (2.12)

Dans le modeEFM (Electrical ForceMicroscopy), le levier est excité mécaniquement, et
nousacquéronslamesureduglissementdelafréquencede résonance ω quiestreliéeà la
raideurélectrique  selon(2.7).LemodeEFMestprincipalementutilisépourlamesurede
chargespiégées30etunedesdifficultésconsisteenl'estimationdel'énergie / .
Le levier peut être excité électriquement par un potentiel ( ) ( )	 1  1 1 = + ω .Dans
ces conditions, en l'absence de charges piégées30, nous avons   	/ )1= , où) est la
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ω = ω ,l'amplitudedevibrationest
égale à ( ) ( ) ( )( )        
∞ ∞





ω = . En mode KFM
(Kelvin ForceMicroscopy), nous extrayons, à l'aide d'une détection synchrone, l'amplitude




30Nous appelons charges piégées les charges qui subsistent même en l'absence d'un potentiel appliqué. Ces
charges sont la plupart du temps volontairement déposées dans un milieu capable d'en assurer la rétention
(§III.3.2).
31 La prise en considération du gradient de la force électrique conduirait à l'équation d'un oscillateur




III.2.3. AFM : bruit thermique du levier 
En l'absencede forced'interaction, le levierest soumisauchocchaotiquedesmolécules et
sonmouvement est régi par l'équation différentielle stochastique   * * *   ∗
∞
+ γ + ω =ɺɺ ɺ , où
( )  est une force aléatoire de spectre blanc. La densité spectrale d'énergie ( )**
 ω du
mouvement aléatoire ( )*  est reliée à la partie imaginaire ( )′′α ω de la susceptibilité

















oùnousavonsnoté& latempératureabsolue.Pourunlevier ( )   ∗
∞
α = ω − ω − γω etàla
température ambiante, nous avons  & ∞>> ωℏ . Dans ces conditions les fluctuations
quantiquessontnégligeablesetlarelation(2.15)s'écrit:














pi ω − ω + γ ω
. (2.16)

Appliqué à (2.16), le théorème de Wiener(Khintchine permet d'obtenir la fonction d'auto
corrélation ( )**) τ du levierqui,pour τ = ,estégaleà l'écartquadratique ( )*  .Pourun
systèmed'acquisitiondebandepassante   = ω − ω nousobtenons









= = ω ω∫ . (2.17)

Pour un système passe(tout, l'intégration de (2.17), de  ω = à ω = ∞ , conduit à
l'expressionimportante32 ( ) ( )   *   &  & = α = .



























III.2.4. AFM : amortissement hydrodynamique du levier 
Commelemontrent lesexpressions (2.18), lecoefficientde friction du levier fixe laplus
petite force ou gradient de force mesurable. Ce coefficient affecte aussi le facteur de
qualité 0  ∗
∞
= ω . Il est donc important de pouvoir calculer  afin d'optimiser la
fabricationoulamodificationdesleviers(voir§III.3.1).
Considéronsunleviervibrantdansunfluided'extensionillimitée,deviscositédynamiqueη 
etdedensité ,ρ .Unepartiede longueur infinitésimale/ du levier, animéede lavitesse







 ( )  / -    1 − ω= piη Γ . (2.19)

Lafonctionhydrodynamique ( ) ( ) ( )   ′ ′′Γ = Γ + Γ nedépendqueduseulnombrede
Reynolds qui, ici, traduit unepropriétéd'invariancedeΓ par similitude.Pourun levier
rectangulairenousavonsmontré,quepour [ ]  ∈ ,lafonctionhydrodynamiquepossède
l'expressionapprochéesuivante33[10]:



















La partie réelle ′Γ de la fonction hydrodynamique donne une contribution de la force
hydrodynamiqueenphaseaveclavitesselocaledulevier. ′Γ estdoncreliéeauprocessusde




(2.20)conduit àdescoefficientsde frottement  qui sontdans l’airde l’ordredequelques
nN.s.m(1.Dans l’eau ces coefficients sont cent fois plus importants.Lorsque le levier vibre
prèsdelasurface,lecalculdelaforcedefrictionhydrodynamiquenécessitelarésolutionde
l'équationdelalubrification[10].
III.2.5. AFM : modes d'acquisition 
Nousavonsdécrittroismodesdefonctionnementdel'AFM:
(en mode contact, sous l'action d'une force répulsive, le levier fléchit et nous
mesuronslaflèche  dulevier(Fig. III(2).Afindepréserver lapointeet lasurface,des
leviersdefaibleconstantederaideur( 0%>& ≈ )sontgénéralementutilisés.
(enmodenoncontact,sousl'actiond'ungradientdeforce,lafréquencederésonance
varie et nous mesurons le glissement fréquentiel 34  ∞∆ω ≡ ω − ω . Afin d'éviter les
instabilitésmécaniques,desleviersdeforteconstantederaideur( 0%>& ≈ )sontutilisés.
(enmodeoscillant,sousl'actiond'ungradientdeforce,l'amplitudedevibrationforcée





∂ α ω∆ = ∆ω
∂ω
. Afin
d'éviter les instabilitésmécaniques,des leviers de forte constantede raideur ( 0%>& ≈ )
sontutilisés.Laduréedestransitoiresétantdel'ordrede 





(voir Fig. III(2 C) soit la courbe de force ( ) * (voir Fig. III(2 B), soit la courbe
d'approche retrait ( ) *∆ , soit encore la courbe ( ) *∆ω . La courbe de force permet

33 La fonction hydrodynamique d'un levier de section circulaire de rayon  possède la forme analytique

































l'analyse des forces répulsives et des forces d'adhésion. La mesure du glissement de la
fréquence de résonance ( ) *∆ω permet, en résolvant l'équation intégrale (2.6), la




contact, oscillant ou non contact,  , ∆ ou ∆ω sont maintenus constants, pendant le
déplacement du levier, par une boucle de contre(réaction qui agit sur l'actionneur * de
manièreàsondertoujourslamêmeforcerépulsiveoulemêmegradientdeforce.Silapointe
étaitassimilableàunfildediamètresubnanométriqueconvenablementorienté,sil'échantillon
était homogène35, nous obtiendrions l'image topographique. En pratique la dimension finie
despointesentraîneunedistorsiondesimagesdifficileàcorriger.
III.3 Résultats expérimentaux 
III.3.1. Modification de pointes et de leviers 
Lecapteurdeforceconstituantlecœurd'unAFM,l'améliorationdesescaractéristiquesestun
enjeu important. L'utilisation de faisceaux d'ions focalisés (FIB) permet d'améliorer les















Fig. III(3: Exemple de leviers ou de pointes modifiés par FIB par notre laboratoire. (A) représente
















35Parhomogènenousentendonsquelescourbes ( ) * , ( ) *∆ ou ( ) *∆ω nedépendentpasdulieude
coordonnées   sur la surface. Bien entendu, à l'échelle atomique ceci est faux et c'est précisément cette
variationquipermetd'imagerlamanifestationdesatomes.Pourévitertoutecontaminationdelasurfaceetdela









pointes ayant des facteurs d'aspect et une forme adaptés à la topographie des structures à
imager.Danscedomainebeaucoupresteàfaire;enparticulier,lamaîtrisedelacroissancede
nanotubesdecarbonede longueuretd'orientationcontrôléesestunevoiequi,bienque très





capteurs possèdent une rigidité importante ( 0>& ≈ pour lesmoins rigides) rendant
toute instabilitémécanique impossible.Deplus, le facteurdequalité desdiapasons est très








D).Cetteprocédurepermetd'obtenirdes facteursdequalité aussibons sinonmeilleursque
ceuxdesdiapasonsnonfonctionnalisés[13].







Enfin grâce à son facteur de qualité important et à la grande précision dans lamesure du
glissement de fréquence, ce système peut être utilisé comme sonde pour la mesure de la
constantederaideurdemicrosystèmesmécaniques37[13].
III.3.2. Caractérisation de charges piégées par EFM 
Ilestaujourd'huipossibled'élaborerdescouchesdeSiO2contenantunedensitédequelques
1011cm(2 nodules de Si. Ces nodules, dont la taille est inférieure à 10nm, peuvent être
chargés ou déchargés, par effet Fowler(Nordheim, à travers une couche fine de SiO2 en
polarisant une grille de commande. Inclus dans une grille flottante, ces nanoréservoirs de




















L'ensemble des résultats obtenus est exposé dans la thèse de R. Dianoux [14] et dans les
références [15(17]. A titre d'exemple des résultats obtenus, la Fig. III(5 montre l’image
topographique et l'image EFM de charges injectées dans un oxyde de silicium de 7nm












A : topographie B : signal EFM
Udc = -2 V








été étudié.En l'absence de charges piégées et en écrivant la force électrique sous la forme
- ) *
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delafréquenced'excitation.Lesvaleurs α = et α = correspondentauxcas limitesoùla
pointepeutêtreassimiléeàunesphèreetvibrerespectivementprèsouloindelasurface.Pour
desdistances intermédiaires lavaleur ,α ≈ estproposée [18].Cesdifférents régimesont
étéétudiés[16,18,19]etlesrésultatsexpérimentauxsont,qualitativement,enbonaccordavec
ceux prédits par la relation (2.11). Pour des valeurs importantes de l'amplitude, en portant
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decommoditéexpérimentaleonmesuresouventleglissementdephase ( )∞∆ϕ ω dulevier.Cesdeuxquantités
sontreliéessimplementparlarelation ( ) 0∞
∞






∆ω est une fonction ne dépendant que de la distance moyenne entre la pointe et la
surface40.
En présence de charges piégées, le calcul de l'énergie électrique est complexe. Une
simplification souvent utilisée consiste à assimiler la capacitépointe(surface àune capacité
planairedesurface
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 delacouched'oxydedesilicium,unevaleurde # variant
deladizaineàquelquescentainesd'électrons.
Ces étudesont trouvé unprolongementnaturel dansunprogramme idNanodedétection et
contrôle des forces faibles en nanophysique. Ce projet associe SPECTRO, le LEPES et le
LETI.L'enjeuexpérimentalestladétectiondelachargeouduphotonunique.
III.3.3. Analyse locale du travail de sortie 
Lamesuredutravaildesortieestenmicroélectroniqueunenjeuimportant.Eneffetlatension
deseuil &% dedéclenchementd'un transistorMOSdépend,entreautres,de ladifférencedu
travail de sortie entre le silicium dopé du canal et la grille. Aujourd'hui la grille est en
polysilicium fortement dopé; l'ITRS 2005 [1] prévoit l'introduction de grilles métalliques
déposées surundiélectriquedehautepermittivité41.Le contrôledesprocédéspermettant le
façonnage du travail de sortie de ces grilles métalliques pose des problèmes d'ingénierie
extrêmementcomplexes.LemodeKFM,deparsespossibilitésdemesuresimple,rapideet
non destructive du travail de sortie, pourra être utilisé comme une technique de proximité
pourlecontrôledesprocédésdefabrication.
Les possibilités intrinsèques dumodeKFM sont fixées par la plus petite valeur 	1 de

















la sensibilité et la résolution spatiale. Nous avons montré qu'en travaillant à la pression
atmosphérique il est possibled'obtenir une sensibilitémeilleureque5mV.Cette sensibilité
est largement suffisantepour laplupartdesapplications (sousultravide la sensibilitéest10
fois meilleure). La résolution spatiale dépend, quant à elle, de la hauteur à laquelle la












Afin d'obtenir des valeurs absolues du travail de sortie de matériaux inconnus, il est
nécessairedemesurerceluidelapointesurunmatériauderéférencestable.Lesrésultatsque
nous avons obtenus par cette méthode sur des métaux sont en parfait accord avec ceux
mesuréssurlesmêmeséchantillonsàl'aidedelasondeKelvinparlasociétéKP(Technology
(Fig.III(6A).Lavaleurdutravaildesortieestfortementaffectéeparl'étatdelasurfaceet,en
particulier, par la présence d'absorption d'eau [21]. Pour limiter cette contamination, nous
avonsmodifiénotreAFMdemanièreàcequ'ilpuissetravaillersousuneatmosphèresèchede
N2.





celle à l'interface entre lemétal et l'oxyde de haute permittivité.La valeur de ce travail de

























































Comme deuxième exemple, nous présentons une étude menée en commun avec




correspondance univoque entre le potentiel de sortie et l'orientation du grain. Le travail de













Min4Max = 9.6 nm
2 µm








La poursuite de ces travaux s'inscrit dans les recommandations de l'ITRS qui pointe la
technique KFM comme nécessaire pour le développement du nœud 45nm. Nos travaux
aujourd'huiportentsurl'améliorationdelasensibilitéparlamiseenœuvred'uneélectronique
spécifique et l'amélioration de la résolution spatiale en utilisant des pointes à fort rapport
d'aspect(voir§III.3.1).
III.3.4. Analyse locale de la densité de dopants 
Lamesurespatialementrésolue(<10nm)desprofils2Ddedensitédeporteursdansleszones
activesdes transistorsestunenjeuextrêmement important.Cebesoinadéclenchéuneffort




Dans ce contexte notre laboratoire s'est équipé en 2001 d'un AFM avec des modules
permettant la mesure localisée de la résistance d'étalement entre une pointe et un substrat
(SSRM)(Fig.III(8),oulamesurelocaliséedelacapacitéMOSentreunepointeetunsubstrat





Idéalement la résistance d'étalement . entre un conducteur de résistivité nulle et un
substratsemi(infiniderésistivitéρ ,estégaleà

 . ) = ρ  (2.25)

où représente une dimension caractéristique de la zone de contact et) une constante
dépendantuniquementdelaformeducontact43.Laconductivité  	σ d'unsemi(conducteurde
type n ou p est égale à44: ( )  	  	 σ = µ . En portant cette expression dans (2.25) nous




dans le substrat de manière inversement proportionnelle à la distance au point de contact.
Ainsi90%delachutedupotentieladvientsurunedistancedel'ordrede × .Levolume
sondéestceluiduprochevoisinagede lazonedecontact.Pourdespointesde faible rayon
d'apex,laSSRMpermetd'effectuerunemesurelocaledutauxdedopage.Autrementdit,pour
unsubstratderésistivité ( )   *ρ variantpeusurunedistancede × , larelation(2.25),
valablepourunsubstrathomogène,resteapplicableàconditiondeprendrepourlarésistivité
courante celle du matériau situé directement sous la pointe. Si la résistivité variait
notablement sur une distance , seule la résolution d'un problème inverse permettrait de
remonterautauxdedopage.

43La relation (2.25) s'obtient à partir de considérations simples sur les dimensions des grandeurs physiques
impliquées.Pouruncontactcirculaire, est lerayonducontactet ,) = .Pouruncontacthémisphérique,
 estlerayondelademi(sphèreducontactet ) = pi .
44Lechampélectrique





Enpratique laSSRMs'éloignebeaucoupdece schéma idéalisé.Surdu silicium, lecontact
électrique n'est établi que pour des pressions supérieures à 10GPa. Lemécanisme invoqué
pourexpliquerledéclenchementdelaconductionseraitlatransformationàhautepressionde
laphasesemi(conductriceduSiensaphasemétalliqueβ(Sn.Detellespressionsnécessitent
que des forces élevées ( %)>> ) soient appliquées au levier. Pour une bonne tenue




  	  . , 3   1   −= + + +  (2.26)

estlasommedequatrecontributions.Lespointesontunerésistivitéfinie;leurrésistancede
constriction 	 ( %C	 ≈ Ω )devient,pourdestauxdedopageimportant(>10
19cm(3)
dusilicium,équivalenteà . .Lamesuredesfortstauxdedopageestdoncdélicate.La
résistance du contact sur la face arrière ,  − peut êtreminimisée par l'utilisation d'un
eutectique du Si (GaIn) recouvert de laque d'argent. Le contact pointe/échantillon est

















Fig. III(8: Schéma de principe de la méthode SSRM. Nous
mesurons la résistance  1 = au passage du courant  entre
une pointe portée au potentiel1 et la face arrière du substrat
porté au potentiel nul. Si la résistance de la pointe, du contact
pointe/surfaceetducontactfacearrièresontnégligeables, est
larésistanced'étalement.Danscecas . ) = ρ et,comme








et drain fortementdopées sont clairementvisibles (Fig. III(9A,B), ainsi que les grainsdu
polysiliciumdegrille(Fig. III(9A)et lesextensionsdedopagesouslagrille(Fig. III(9B).
Nous constatons cependant que la résolution spatiale n’est pas suffisante pour distinguer
l’oxydedegrilledontl’épaisseurestdel’ordrede5nm.











de cette étude a été précisément de définir un protocole expérimental permettant la
quantificationdecesprofils.Pourcefaire,deséchantillonsdecalibrageconstituésdepaliers
dedopageontété réalisésparépitaxie (Fig. III(10).Cetteméthodeconduitàuneactivation
pratiquementtotaledesdopants;enoutrepourlestauxdedopageutilisés(1015à1019at/cm3)
les longueurs de Debye sont faibles; ainsi les profils de concentration de porteurs et de
dopantssontpratiquementconfondus.Lalargeurdespaliers(400nm)estsuffisammentfaible
pouréviteruneusureprématuréedespointespendantlaphasedecalibrage.Leprofil  *ρ de
concentrationdeporteursobtenuparmicroanalysed’ionssecondaires(SIMS)(Fig.III(10A)
etcelui   * derésistanced’étalementobtenuparSSRM(Fig.III(10B)permettentd’obtenir




































spatiale» de la SSRM. Les résultats obtenus (Fig. III(11) montrent qu’une estimation de
20nmestraisonnable.L’originephysiquedecettelimitationn’estpasclairementétablie:est(







la résistance d’étalement obtenu par SSRM sur un échantillon
témoin réalisé par épitaxie de zones de silicium alternativement










respectivement égales à 10, 20, 30, 40, 50, 100, 200nm. Les
pointes utilisées sont en silicium recouvert degrainsdediamant
dopésaubore.Lespaliersd’unelargeursupérieureà20nmsont
clairement visibles sur l’imageainsi que sur la coupemoyennée
des profils. En revanche la zone non dopée de largeur égale à




Une autre limitation importante de la SSRM reste sa difficulté à quantifier les fortes
concentrations de porteurs (>1019 cm(3). En effet, dans ces conditions, la résistance de
constriction 	 de la pointe devient équivalente, sinon supérieure, à la résistance
HDR:F.Bertin
 (39( 
d’étalement. Des études menées conjointement avec le LGEP montrent qu’il est possible




III.3.5. Mesure locale de la résistivité 
Aujourd'hui, en microélectronique, la mesure de la résistivité des couches minces est
effectuée soit grâce à la technique quatre pointes (4P) avec une résolution au mieux
millimétrique (Fig. III(12), soit avec une résolution micrométrique sur des motifs van der


















Fig. III(12: Schéma de principe de la méthode quatre
pointes (4P). Quatre pointes alignées régulièrement sont
espacées d'une distance  . Les deux pointes extrêmes
permettent d'injecter un courant  , les deux autres
électrodes permettent, à l'aide d'un voltmètre à haute
impédanced'entrée, lamesurede la tension1 . Lorsque la
mesure s'effectue sur un substrat, l'impédance  1 = est
reliéeàlarésistivitéparlarelation  ρ = pi .Danslecas
où la mesure s'effectue sur une couche d'épaisseur  
déposéesurunsubstratderésistivitéinfinie,larésistivitéde
lacoucheestégaleà  *ρ = pi .

Le capteur M4P que nous avons utilisé est adaptable sur une têteAFM. Il est constitué de
quatre bras en SiO2 recouvert d'or (Fig. III(13). La faible rigidité (
0%>&≈ ) des bras
permetunemesurenondestructivecontrairementàlamesure4Pquilaissedesimpactsdans









l'arrivée des connexions sur
les quatre pointes et une
imageMEBdesquatreleviers.

La partie originale de notre étude concerne la mesure M4P sur des motifs de petites
dimensionsconsistanten (i)desépitaxiées sélectives (50×50Mm²à800×800Mm²)deSiGe
dopéesauboresurduSidopéBà1015at/cm3,(ii)deslignesdecuivredontlalargeurvarie
de 8 à 14Mm et dont l'épaisseur est égale à 160nm. Sur des motifs de taille réduite






de l'équation électrocinétique. Sur des motifs rectangulaires de dimension   ′× , lorsque
l'épaisseur de lacoucheestfaibleparrapportà l'écartemententre lespointes,nousavons
montréque[26]:

       
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dessinuselliptiquesestdonnéparl'équationimplicite: @  @      ′ ′= = .
Unautrepointimportantconcernelecalculdel'impédanced'unmilieustratifiéconstituéde
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Le calcul de (2.28) ainsi que son application aux couches à gradient de résistivité sont
reportésendétaildanslaréférence[26].
SilatechniqueM4Poffredespossibilitésintéressantesdemesureslocaliséesdelarésistivité,







fabriquer par nanolithographie de nouveaux dispositifs (transistor à électron unique, nano(
connexion…),d’obtenirdescartographiesspatialementrésoluesdepropriétésmécaniquesou




cas du champ proche électrique, à l’aide des procédés de fabrication utilisés en







































































IV.1  Introduction 
Notre laboratoire, dans le cadre du programmede recherche technologique de base (RTB),
s’estdotéd’unensembledenouvellesméthodesdecaractérisationtellesquelaspectroscopie
spatialementrésoluedephotoélectrons(XPEEM),lamicroanalyseioniquesecondaireàtemps
de vol (TOF SIMS), l’holographie électronique, l’analyse par rétrodiffusion élastique
(MEIS)…Cesnouvellesméthodesdecaractérisationsuscitentungrandnombredeprojetsde
recherches, dans le cadre de la plateforme de nanocaractérisation de MINATEC et en
partenariat avec des laboratoires académiques. De surcroît, la proximité de l’ESRF est un
atout incontestable pour la mise en œuvre d’outils uniques de caractérisation; aussi notre
laboratoire contribue à trois projets utilisant le rayonnement synchrotron. Je vais dans ce
mémoire me restreindre à la description de l’un d’eux, à savoir la mise en œuvre d’un





millimètres. L’utilisation d’un microscope infrarouge permet de réduire cette résolution
spatiale à celle fixée par le critère de Rayleigh, soit quelquesmicrons. Le projet envisagé
consiste en lamise en œuvre d’uneméthode permettant d’obtenir une image spatialement
résolue (<100nm) de la signature spectroscopique des modes de vibration localisés à la
surfacedel’échantillon.Larésolutionspectralequiserad’environ8cm(1permettrad’analyser
des bandes d’absorption d’une largeur d’environ 16cm(1. Idéalement cet outil couvrira la









HF(O 12,5(14,3 Si(CH3 7,9
Si(O(C 11,7–12,8 Si(H 4,3(5











SPECTRO) qui ont défini l’avant(projet d’un SNOM infrarouge. Aujourd’hui cette étude,
financéeenpartiesurdesfondspropresduLETIetdel’ESRF,faitl’objetd’unethèserégion
etd’untravailpostdoctoral.
Les techniques de champ proche optique permettent d’obtenir une résolution spatiale
meilleure que celle fixée par le critère de Rayleigh. Le principe générique des SNOM est
décritsurlaFig.IV(1.Ilconsiste,àl’aided’unenanosonde,àrendrepropagativeslesondes











Fig. IV41: Schéma synoptique d’un SNOM sans
ouverture.Une source de lumière est focalisée sur la
surface d’un échantillon. Le champ proche, constitué
des ondes évanescentes, attachées aux hautes
fréquencesspatiales,est transforméenchamplointain
par une sonde perturbatrice animée d’un mouvement
périodique vertical   Ω . Le champ lointain




IV.2 Choix de la source 




CO2 ne sont pas spectroscopiques
48. Aujourd’hui il existe un consensus pour l’utilisation
d’une source alternative: le rayonnement synchrotron. En effet, cette source possède trois
particularités extrêmement intéressantes: elle est stable à la fois spatialement et
temporellement, son émission est directive, enfin elle couvre une large bande spectrale.
L’ESRF qui utilise des électrons relativistes d’énergie 3%G+ = , atteint son maximum















par:  −∆ω ω = ,émiseparlerayonnementsynchrotrondel’ESRFdansleprocheinfrarouge.
Ces valeurs ont été obtenues (i) en négligeant les effets de construction cohérente du
rayonnementdeplusieursélectrons, (ii) enposant ,& = la transmitancede l’optiquede

47Labrillanceestdéfiniecommelaquantitédepuissanceparunitédesurfaceetparunitéd’anglesolidepour
unebandepassante ∆ω telleque  −∆ω ω = .
48Certainsauteurs[13]évoquentlapossibilitéd’utiliserdessourcescascadesquisecomportentcommeuncorps
noirportéàunetempératurede12000Ketpossédantunedispersionangulairefaible(<50mrad).
49Pourunefréquenced’émission ω << ω ,unélectronrelativisteenmouvementcirculaireinstantanéderayon



















conditionnement du faisceau, (iii) en fixant la bande d’analyse ∆ω de sorte que
 −∆ω ω = , (iv)enégalant la surfaceminimaleéclairée
 à celle fixéepar lecritèrede
Rayleigh: ( )
 λ≃ .Notonségalementquecesestimationsneprennentpasenconsidération




IV.3 Choix de la sonde et détection du signal champ proche 
Deux types de configuration sont couramment utilisés en SNOM infrarouge, lemode avec
ouverture [2(6]ou sansouverture [7(12].Dans l’infrarouge lemodeavecouverture impose
l’utilisationde fibresen chalcogénure.Malheureusement labande spectralede transparence
deces fibresest limitée (2à6Mm)et leurcoefficientde transmissiondiminuenotablement
(en 
 − )aveclerayon deleurouvertureterminale50.Nousavonsdoncoptépourunsystème
sansouverture.Demanièreàobtenirunsystèmecompactunepointemétalliqueaffinéepar
voieélectrochimique [14] sera fixéeàundiapason (voir§III.3.1).Lediapasonaétéchoisi




le signal issu du champ proche, ce qui permettra son extraction du fond diffus par les
techniquesclassiquesdedémodulationàlafréquenced’unedesharmoniques Ω [11].Le
champ lointain sera collecté par un objectif de type Schwarzschild d’ouverture numérique
égale à 0,58. Le flux lumineux, acquis par une photodiodeHgCdTe refroidie à 77K, sera
extraitdufonddiffusparunedétectionsynchronedontlaréférenceseralesignald’excitation
dudiapason.L’utilisationd’unspectrophotomètreà transforméedeFourier(FTIR)introduit
une double modulation dans la chaîne d’acquisition 51 . Dans ces conditions, il est
communémentadmisque,pour fonctionnercorrectement, la fréquence Ω demodulation
mécanique de la sonde doit être une dizaine de fois supérieure à la fréquence -&Ω 
d’échantillonnage du FTIR. En pratique nous avons 2 ,%C<H-&< Ω < , ce qui impose
l’utilisationd’undiapasonde fréquencede résonance Ω supérieureà100kHz.Lechoix
del’amplitude demodulationpeutêtreestiméàl’aideduraisonnementqualitatifsuivant.
Pourunepointevibrantàunedistance * d’unéchantillondansunchampd’ondeévanescent
d’intensité      * *∝ −κ ,lesignalmodulé    s’écrit:

    
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Dans le cas où la distance pointe(surface est égale à l’amplitude de vibration  *= ,
l’amplitude de vibration optimale 	 est atteinte, pour la première harmonique, lorsque
,
,	 = γ . Cette valeur conduit dans l’infrarouge à des amplitudes d’oscillation

50Unevaleurtypiquedelatransmissiond’unefibreaffinéeparvoiechimiqueestde10(3à10(4pourunrayon
terminal ,%& = .








théorique des mécanismes d’interaction entre une sonde métallique et le champ proche
infrarouge, d’une part, et de lamatrice deMueller (voir §II.2) d’unmicroscope en champ
procheoptique,d’autrepart.
Une extension de cet outil pour faire la mesure de capacité locale (SCM) est également
possible.Danscetteconfigurationnousmesuronslacapacitéentrelasondeetlasurfaced’un
échantillon semi(conducteur. La capacitémétal(oxyde(semi(conducteur
2

) entre la pointe
etlasurfaceestdel’ordredel’attofarad.Cettevaleurestdeplusieursordresdegrandeurplus
petitequecelledelacapacité«parasites»   $) ) )= + constituéedelasommedela
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Ainsi, en choisissant 1 demanière à travailler dans le régime de déplétion (où 2
) 1∂ ∂ 
n’estpasnul), ilestpossibled’extraire,pardémodulation, laquantité 
2

) 1∂ ∂ quidépend




Bien entendu l’effort en instrumentation pour mettre en œuvre ces outils est extrêmement






53Lorsque l’épaisseurd’oxyde (oud’air) augmenteentre lesarmaturesd’unecapacitéMOS, toute lachutede
potentiel se produit dans l’oxyde (ou l’air). Dans ces conditions la capacité MOS devient pratiquement
équivalenteàcelled’unecapacitémétal(oxyde(métalquinedépendquedeladistanceséparantlesarmatures
HDR:F.Bertin
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